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Abstract.- Analytical arrangements based on quartz crystal microbalances are currently of great importance as they are
techniques for the rapid qualitative or quantitative determination of chemical species, as well as allowing monitoring of the
analysis in situ in real time. The present study presents the design and characterization of a rapid response measurement system
based on piezoelectric detection. For its elaboration, an oscillatory circuit was built, a home-made type using a piezoelectric
crystal with a cut-off frequency of 10 MHz as a means of detection.Measurements were made in the equipment without solvent
and without analyte in order to verify the manufacturing cutoff resonance frequency and later using volumes of 10 and 20 uLL
for the solvent and saline solutions in order to verify their analytical response.The calibration curve obtained showed a linear
behavior comprised in the range of (0.005 - 0.050) % w/v of NaCl with a correlation coefficient of 0.9219 and a precision
expressed by the relative standard deviation (RSD) of 0.8124. The results allow to establish that the proposed instrumental
development can be used satisfactorily in methodologies that require immediate response, high sensitivity and low sample
volume.

Keywords: piezoelectricity; Quartz Crystal Microbalance (QCM); rapid response systems.

Disefio y caracterizacion de un sistema de respuesta rapida basado en
deteccion piezoeléctrica

Resumen.- Los arreglos analiticos basados en microbalanzas de cristal de cuarzo (quartz cristal microbalance) actualmente
tienen gran importancia por tratarse de técnicas de determinacion cualitativa o cuantitativa de especies quimicas en forma rdpida,
ademds que permiten monitorear el andlisis in situ a tiempo real. En el presente estudio se expone el disefio y caracterizacion
de un sistema de respuesta rapida de medida basado en deteccién piezoeléctrica. Para su elaboracion se construyé un circuito
oscilatorio, tipo home-made empleando un cristal piezoeléctrico de frecuencia de corte de 10 MHz como medio de deteccién.
Se realizaron mediciones en el equipo sin solvente y sin analito con la finalidad de comprobar la frecuencia de resonancia de
corte de fabricacion, y posteriormente empleando volimenes de 10 y 20 uL para el solvente y las soluciones salinas con el
objetivo de verificar su respuesta analitica. La curva de calibracién obtenida mostré un comportamiento lineal comprendido
en el rango de (0,005 — 0,050) % w/v de NaCl con un coeficiente de correlacién de 0,9219 y una precision expresada por la
desviacién estandar relativa (RSD) de 0,8124. Los resultados permiten establecer que el desarrollo instrumental propuesto
puede ser utilizado satisfactoriamente en metodologias que requieran inmediatez de repuesta, alta sensibilidad y bajo volumen
de muestra.

Palabras clave: piezoelectricidad; microbalanza de cristal de cuarzo (QCM); sistemas de respuesta rapida.
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1. Introduccién

La importancia de tomar decisiones expeditas
para evaluar un pardmetro de interés cuando
se estd frente a una situacion bien sea de
cardcter ambiental, porque ha ocurrido un vertido
accidental de un quimico altamente téxico; también
cuando se deba controlar los niveles de mondxido
de carbono (gas inodoro) por representar un
riesgo de alta peligrosidad para los trabajadores
en su dmbito de trabajo; o simplemente verificar
a la brevedad posible el contenido de grasa
de ciertos alimentos que se encuentran en una
linea de produccion industrial ha llevado a los
investigadores en el campo del andlisis a desarrollar
arreglos de medida que permitan determinar de
una forma cualitativa y/o cuantitativa, rdpida y
selectiva, diferentes elementos y compuestos. Estos
desarrollos instrumentales han sido de alto interés
en diversas dreas, tales como biologia, medicina,
procesos industriales, agroindustriales, entre otras
(1 2].

Entre los dispositivos mds idéneos para la
elaboracién de sistemas de medida rdpida se
encuentran los sensores quimicos, los cuales
pueden ser definidos como dispositivos forma-
dos por una interfase quimica, que reacciona
selectivamente con determinadas sustancias en
fase liquida o gaseosa y un traductor fisico
que convierte la respuesta obtenida en sefiales
eléctricas cuantificables. Por ejemplo, existen
eventos que requieren el uso de estos de
dispositivos dada la inmediatez con que deben ser
atendidos, tal es el caso de la manipulacién de un
gas inodoro altamente téxico en un laboratorio,
los sensores disefiados para tal fin pueden detectar
su presencia (por fugas) y proteger de esta
forma al personal que se encuentra en el drea
afectada. Entre los tipos de sensores quimicos
destacan los piezoeléctricos por su versatilidad
para ser adaptados a sistemas de respuesta rdpida,
a continuacion se describe el fundamento de su
funcionamiento [2, 3]].

La piezoelectricidad es un fendmeno eléctrico
que se presenta en algunos minerales y fue
descubierto por Marie Curie y Piere Curie a finales
del siglo XIX. Es una propiedad fisica de algunos
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materiales no conductores cristalinos como, por
ejemplo, la turmalina, el cuarzo y la sal de Rochelle,
en la que ante la variacion de su estructura cristalina
por una fuerza mecénica externa (tension) genera
un momento dipolar eléctrico y, con ello, un voltaje.
Este proceso es llamado efecto piezoeléctrico
directo (también se presenta un comportamiento
inverso, es decir, que ante la aplicacién de un
campo eléctrico se produce una deformacion),
y aunque el fendmeno es perceptible de forma
natural, en la industria se han creado algunas
combinaciones con cristales ferroeléctricos que
pueden ser optimizados al polarizarse [4) S]]

Los cambios mésicos asociados a procesos que
tienen lugar en las interfases quimicas pueden
ser convertidos en sefiales eléctricas mediante
la utilizacion de transductores piezoeléctricos.
Existen dos tipos bdsicos de dispositivos de
sensores de masa, aquellos basados en el uso de
ondas acusticas masicas (Bulk Acoustic Wave o
BAW), también conocidos como microbalanzas de
cristal de cuarzo (Quartz Crystal Microbalance
o QCM) y los que utilizan ondas acusticas
superficiales (Surface Acoustic Wave o SAW). Para
ambos tipos de dispositivos se han encontrado
aplicaciones en el campo de los sensores quimicos
(1L 13,16, [7].

Una microbalanza de cristal de cuarzo (QCM)
se fabrica cuando sobre un cristal piezoeléctrico
se deposita un electrodo metélico (oro, plata,
platino en el caso particular para biosensores) y
se incorpora en un sistema oscilador. La frecuencia
de resonancia fo de un cristal de cuarzo depende
de su espesor y corte. La medida llevada a cabo
mediante estos dispositivos es reproducible adn
con pequefios cambios en el sistema (ejemplo la
temperatura) de alli su cardcter robusto. Ademads,
su alta sensibilidad a los cambios de masa en su
superficie que van desde los miligramos (1073 kg)
a los picogramos (1071 kg) lo hace muy atractivo
para los andlisis donde se requiera contar con bajos
limites de detecciéon para determinados analitos
aunado a lo asequible de su costo. Cuando una
QCM es empleada como sensor se aprovechan
los cambios en la frecuencia de resonancia del
cristal debida a los cambios de masa en la
superficie del electrodo metdlico. Estos cambios
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son directamente proporcionales a la frecuencia
de resonancia y pueden ser evaluados mediante la
ecuacion (1)) o Ecuacion de Sauerbrey,

_ —2fo*Am
AHqPq

A continuacidon se definen los términos de la
ecuacion:

Af )

= Af como la variacion de frecuencia de
resonancia del cristal de cuarzo.

= Am corresponde a los cambios de masa en su
superficie.

= fo es la frecuencia reportada inicialmente
(antes que se produzcan los cambios).

= A es el drea activa del PZ conformada por el
electrodo de disefio.

= p, es la densidad del dispositivo piezoeléctri-
co.

= g, es el patron de corte.

La ecuacionf(I)) presenta un signo negativo que
muestra el incremento mdsico en la superficie
del sensor, corrigiendo de esta forma el efecto
de disminucién que experimenta la frecuencia de
resonancia en el proceso de medida por la adsorcién
de un determinado compuesto [2, 16, 7, 8, 9, [10].

El estudio de los sensores piezoeléctricos cubre
un amplio rango de aplicaciones experimentales,
especialmente en los campos de las comuni-
caciones, automatizacién industrial, diagndstico
médico, control ambiental, entre otros. El desa-
rrollo de la propiedad de la piezoelectricidad de
algunos materiales es estimulado por los avances
cientificos, asi como también por requerimientos
técnicos y econdmicos de nuevos y mejores
disefios instrumentales, es decir, el impulso del
mercado piezoeléctrico y el empuje tecnologico
estan correlacionados [8]].

Es importante resaltar que en la actualidad exis-
ten muchos usos de los sensores piezoeléctricos,
especialmente en las areas de salud, ambiente
e industria alimenticia, asi como también en el
entorno industrial. Sharma et al. [11]], presentaron
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un método de monitoreo en tiempo real para
detectar el lapso 6ptimo de fermentaciéon del té
negro usando una nariz electrénica que consta de
ocho sensores de microbalanza de cristal de cuarzo
(QCM). EI control del proceso juega un papel
importante para determinar la calidad del producto
terminado.

Wojciech et al. [12], también hicieron uso de
las narices electronicas como indicadores de la
calidad de la carne. Algunos compuestos volatiles
se pueden utilizar como indicadores de deterioro,
por lo que resulta util un dispositivo equipado
con un sensor sensible a determinados olores. Su
principio de funcionamiento se basa en medir los
cambios en la frecuencia de vibracion de un cristal
piezoeléctrico provocados por la exposicion al olor.

En el sector de la salud, Bhimaraju et al.
[13], realizaron un estudio comparativo sobre la
eficacia de distintas mascarillas para mantener el
material particulado por debajo de 2,5 micrones,
con la finalidad de prevenir el Covid-19 a costos
mds econdmicos. Los investigadores para sus
pruebas simularon un individuo que respira aire
que contiene gotitas respiratorias a través de
una madscara. El experimento se realizé mediante
la construccion de una cdmara en la que un
maniqui enmascarado inhala la solucién salina
en aerosol al 0,9 %. Para generar las particulas
de aerosol, utilizaron un nebulizador atomizador
de malla portiatii MAYLUCK, simulando un
estornudo o gotitas de tos. Cuando se enciende el
nebulizador, un cristal piezoeléctrico de cerdmica
vibra emitiendo ondas ultrasénicas de alta energia
que atraviesan la solucién y emiten diminutas
particulas de aerosol a través de un micro malla.
Los resultados experimentales demostraron que
la eficacia de filtracion de las mdscaras de tela
con almidén ligero o pesado puede acercarse al
rendimiento de mdscaras mucho més costosas. Este
descubrimiento respalda la idea de mejoras de bajo
costo para reducir la transmision y proteger a las
personas de contraer COVID-19.

En materia de fluidos, destaca el trabajo de
Pontes et al. [14], donde proponen un método
para medir la tasa de flujo de liquidos, colocando
sensores piezoeléctricos incrustados en tuberias
para detectar las fluctuaciones de presion del
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flujo turbulento. Como la fluctuacién de la
presion estd directamente relacionada con la
velocidad del flujo, las respuestas eléctricas de
los sensores piezoeléctricos estdn correlacionadas
con el caudal. También realizaron mediciones de
la vibracion de la tuberia con acelerémetros con
fines comparativos. Los andlisis en el dominio
de la frecuencia demuestran que la respuesta
de los sensores piezoeléctricos estd relacionada
principalmente con la fluctuacion de presion del
flujo turbulento.

El objetivo del presente trabajo fue el desarrollo
de un sistema de respuesta rdpida empleando un
cristal piezoeléctrico como sistema de deteccion.
Entre los atributos del prototipo desarrollado se
encuentran, ficil manipulacion, alta sensibilidad y
bajo mantenimiento.

2. Metodologia

2.1. Reactivos, materiales y equipos
Reactivos

Agua destilada, cloruro de sodio de alta pureza.

Materiales

Tubos plésticos de capacidad de 2 mL, puntas
plasticas de capacidades de 100 uL y 1000 uL,
balén aforado 100 mL, vaso de precipitado de
capacidad 100 mL.

Insumos para la construccion del circuito oscila-
torio

Cristal piezoeléctrico de cuarzo de 10 MHz,
tarjeta de circuito impreso, compuerta ldgica
74HCUO04, conector para el cristal, resistencias (R1
y R2), capacitores (C1 y C2), conector de salida,
capacitores para filtro de alimentacién y Entrada
de alimentacién +6VDC.

Equipos

Frecuencimetro marca Hewlett Packard (HP),
modelo 5385 A Frecuency Counter115V £10% y
micro-pipetas automadticas de (10-100) uL. y (100-
1000) uL, marca Eppendorf Series 2100.
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2.2.  Construccion del circuito oscilatorio, tipo
“home-made” [15) |16l [17)]

El circuito oscilador con cristal de cuarzo
de onda cuadrada funciona con base en las
caracteristicas de operacion de las compuertas
l6gicas inversoras y las propiedades piezoeléctricas
de los cristales de cuarzo. Se construy6 el Circuito
Oscilador Pierce con la estructura, conexiones
y valores de componentes que estdn indicados
en la Figura 1, donde se visualiza el esquema
electrénico. En la Figura ??, se presenta el
diagrama del cristal de 10 MHz piezoeléctrico de
cuarzo, donde se sefialan las dimensiones de sus
componentes.

74HCUO4a 74HCUO4b
V1 V2 Vo
a3 JuU
{OM 2.2k
Rz [FAMA—
10MHZz —II:II—
c2 C1
33pF S— _' 33pF
/-/Wr 207

Figura 1: Circuito Oscilador de Pierce con
compuerta 16gica CMOS

2.3.  Procedimiento para verificar el disenio del
circuito oscilatorio

Se realizaron mediciones en el sistema sin
solvente y sin analito con la finalidad de comprobar
la condicion del cristal, es decir, la frecuencia
de corte (10 MHz) de fabricacién. Se tomé un
tiempo de respuesta del frecuencimetro de diez
(10) segundos, para intervalos de tiempo de uno
(01) hasta cinco (05) minutos.

2.4. Procedimiento para verificar la respuesta
del montaje instrumental

Se realizaron las mediciones con solvente y
soluciones salinas, con la finalidad de comprobar
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Figura 2: Dimensiones del sensor piezoeléctrico.
El disco de cuarzo sefializado con la letra a tiene
14 mm de didmetro y 0,17 mm de espesor y
el electrodo de oro indicado con la letra b tiene
7,8 mm de didmetro.

la respuesta proporcional del cristal. Inicialmente
se efectuaron cuatro (04) lecturas con 10 uL de
agua como solvente en un intervalo de tiempo de
uno (01) a (02) dos minutos y luego se repitié
el procedimiento con 20 uL. de solvente. En este
proceso se obtiene una frecuencia inicial (Fp), sin
solvente y luego las frecuencias de lectura en los
tiempos de uno (01) y (02) dos minutos. Cabe
destacar que entre lecturas, el cristal debe estar
seco. De esta manera se obtiene en cada lectura
un diferencial de frecuencia (AF), que viene dado
por la diferencia de la frecuencia medida menos
la frecuencia inicial, tal como se muestra en la
ecuacion (2)) [18]].

AF = Fedida — Fo (2)

Posteriormente, a partir de una solucién madre
de cloruro de sodio (NaCl) al 1 % m/v se prepararon
(05) cinco soluciones salinas de trabajo con las
siguientes concentraciones:

(0,005; 0,010; 0,025; 0,050 y 0,100) % v/v

Las cuales fueron medidas en el sistema
piezoeléctrico, desde la mds diluida a la mds
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concentrada, en un intervalo de tiempo desde (01)
uno hasta (05) cinco minutos y utilizando un
volumen de 20 pL para cada una de las soluciones.
Al igual que en el proceso anterior, se obtiene un
diferencial de frecuencia, tal como se observa en la
ecuacion (3)).

AF = F(so1.Nach) — Fo 3)

Con estas medidas realizadas, se construyen las
gréficas de calibracion de diferencial de frecuencia
(AF) versus porcentaje de la solucién salina (%
NaCl), aplicdndose asi las dos hipétesis del método
de los minimos cuadrados. La primera de ellas, es
que existe una relacion lineal entre la cantidad del
analito (x) y la magnitud de la variable medida (y),
como se muestra en la ecuacién (4)):

y=a+bx 4

Donde a es el valor para y cuando x es cero
(ordenada en el origen) y b es la pendiente de la
recta. La segunda hipdtesis, expresa que los errores
que puedan reportarse en las medidas son causados
por la variable dependiente y, por lo tanto, no
puede ser atribuidos a la variable independiente
x lo que implica que la preparacion de los patrones
no acarrea errores significativos [19].

3. Discusion de resultados

3.1. Disefio y verificacion del sistema de detec-
cion piezoeléctrica

En la Figura [3 se muestra el detalle de
los componentes que conforman el circuito
oscilatorio tipo home-made, el cual es acoplado
al cristal piezoeléctrico de cuarzo y conectado
al frecuencimetro. Asi también, en la Figura {]
se observa la lectura de 10.0182847 MHz en
la pantalla del medidor de frecuencia, lo que
concuerda con la reportada por el fabricante; por
lo tanto el diseno del circuito realizado en el
laboratorio estd correctamente construido.

La Tabla [I] muestra los resultados de las
mediciones de frecuencia en el sistema, sin solvente
y sin analito, de manera que se puede verificar la
calibracién instrumental para un lapso de respuesta
de 10 segundos, seleccionado en el frecuencimetro.
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1: Tarjeta de circuito impreso, 2: Compuerta légica 74HCUO04,
3: Conector para el Cristal, 4: Resistencia R2, 5: Capacitor
C2, 6: Capacitor C1, 7: Resistencia R1, 8: Conector de salida,
9: Capacitores para filtro de alimentacién, 10: Entrada de
alimentacién +6VDC.

Figura 3: Montaje experimental del circuito
oscilador

Lectura de
frecuencia

Figura 4: Montaje del circuito home-made
acoplado al cristal piezoeléctrico de cuarzo, con
medidor de frecuencia

Las lecturas se realizaron tomando intervalos de un
(01) minuto entre cada una, comenzando desde uno
hasta cinco minutos. Ademads, se observa que las
variaciones de las medidas en los tiempos de uno
y cinco minutos se encuentran en la dltima cifra
decimal, excepto en las lecturas restantes, ya que
sus variaciones se evidencian en las dos ultimas
cifras. En el caso del primer minuto, se podria
afirmar que a pesar de que se tomaron solo seis (6)
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medidas en un periodo muy corto, posiblemente
no hubo alteraciones en la relacion sefial / ruido,
debido a la ausencia de fluctuaciones eléctricas. En
el quinto minuto, se tomaron treinta (30) medidas,
estos valores demuestran la estabilidad del sistema
de deteccion.

Tabla 1: Mediciones de frecuencia sin solvente y
sin analito

Tiempo (min) Frecuencia promedio +
desviacion estindar (MHz)
10,0182078 + 4 x 10~/
10,018200 + 2,8 x 107©
10,018203 + 2,4 x 107°
10,018200 + 1,6 x 107°

10,018202 + 8 x 1077

R

Es importante resaltar que los sensores piezo-
eléctricos realizan mediciones a tiempo real, por lo
se debe considerar las variaciones derivadas de la
relacion senal / ruido. Por lo tanto, es recomendable
tomar un tiempo superior a cuatro minutos a fin
de obtener un mayor nimero de lecturas y en
consecuencia una menor desviacion estdndar entre
los valores de frecuencia reportados.

3.2.  Respuesta analitica del sistema de deteccion
piezoeléctrica
Para determinar la respuesta analitica del
sistema de deteccion piezoeléctrica se emplearon
soluciones salinas a diferentes concentraciones
preparadas en agua como solvente.

a) Comportamiento de la senial analitica de
acuerdo con el volumen de muestra

Para seleccionar el volumen mds adecuado de
la muestra, se realiz6 una comparacion entre las
diferencias de frecuencias (AF) de las soluciones
de NaCl preparadas a diferentes concentraciones.
En las Tablas 2] y [3] se aprecia la frecuencia del
solvente, la frecuencia promedio de las dos lecturas
realizadas para cada solucion a su respectiva
concentracion y la diferencia de frecuencia (entre
el solvente y la solucién salina), para los volimenes
de 10 y 20 uL respectivamente a un tiempo de 5
minutos.

Las lecturas de frecuencia reportadas en la
Tabla [2) muestran que la frecuencia medida para
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Tabla 2: Mediciones de frecuencia promedio y
diferencias de frecuencia de las soluciones salinas
para un volumen de 10 uL. a un tiempo de 5 min

Concentracién Frecuencia Diferencia
de las soluciones promedio de las de frecuencia
(% m/v) soluciones (MHz) | (AF = Fgre — Fgop)
(MHz)
0,005 10,0124745 0,0004935
0,010 10,0123075 0,0006605
0,025 10,0126640 0,0003040
0,050 10,0124420 0,0005260
0,100 10,0126070 0,0003610

Frecuencia promedio del solvente (Fs;e)= 10,0129680 MHz

Tabla 3: Mediciones de frecuencia promedio y
diferencias de frecuencia de las soluciones salinas
para un volumen de 20 ul. a un tiempo de 5 min

Concentracion Frecuencia Diferencia
de las soluciones promedio de las de frecuencia
(% m/v) soluciones (MHz) | (AF = Fsre —Fgo1.)
(MHz)
0,005 10,0121190 0,0005365
0,010 10,0120855 0,0005700
0,025 10,0118130 0,0008425
0,050 10,0117400 0,0009155
0,100 10,0117340 0,0009215

Frecuencia promedio del solvente (Fsze)= 10,0126555 MHz

la solucién de 0,025 % de NaCl, la cual aumenta
en vez de seguir disminuyendo de acuerdo al
comportamiento esperado en la superficie del
sensor piezoeléctrico, que establece que a medida
que aumenta la masa la frecuencia oscilatoria
disminuye. Un comportamiento andlogo se pre-
senta para la solucion de 0,100% NaCl. Las
fluctuaciones inconsistentes en las frecuencias
medidaspara las concentraciones de (0,025 y
0,100) % de NaCl se asocian a errores propios
del instrumental al dispensar un volumen tan
pequeilo de muestra. Para un volumen de 20 uL,
se evidencia que los valores obtenidos muestran
una tendencia acorde con lo que indica la teoria
[6]], es decir, al aumentar la concentracion de la
solucién salina debe disminuir la frecuencia y
aumentar la diferencia de frecuencia (AF), ya que
estd aumentando la masa. Por lo tanto se concluye
que el volumen més adecuado es de 20 uL.
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b) Perfil de la senial analitica empleando una
solucion de 0,025 % m/v de NaCl

La Figura[5] muestra el perfil de la seiial analitica,
frecuencia — tiempo para una solucién salina
determinada con un volumen de muestra de 20 uL.
La gréfica ilustra las dos sefiales correspondientes
al solvente (agua) y a la solucién 0,025 % de NaCl,
lineas roja y negra respectivamente. La diferencia
de frecuencia (AF) entre la frecuencia promedio
del solvente (agua) y frecuencia promedio la
solucién patrén se toma como la respuesta analitica
del sistema piezoeléctrico.

10,0128000
Frecuencia
promedio del ste

10,0126000
10,0124000
10,0122000 AF (MHz)

10,0120000

10,0118000

10,0116000

Frecuencia promedio (MHz)

10,0114000

10,0112000

3
Tiempo (min.)

Figura 5: Frecuencia Vs tiempo de la solucion de
NaCl de 0,025 % m/v con un volumen de 20 uL

La repeticion de las medidas de frecuencia en
relacion a las dos especies estudiadas (solvente
y patrén) considerando un tiempo de uno hasta
cinco minutos indica la estabilidad del arreglo
instrumental disefiado. Los resultados ratifican que
la frecuencia de la solucion salina patrén disminuye
con respecto a la del solvente debido a la deteccion
del cambio de masa en la superficie del sensor
(20, 21]].

c) Determinacion de los parametros de calidad
del sistema de deteccion piezoeléctrica empleando
soluciones salinas de NaCl

En la Figura [0 se muestra la variacién de la
frecuencia con respecto a las concentraciones de
las soluciones de NaCl, con un volumen de 20 uL
y un tiempo de 5 minutos. El comportamiento
de la grafica es ascendente, debido a que las
diferencias de frecuencia entre el solvente y las
soluciones (AF') es mayor a medida que aumenta
la concentracion de éstas, ya que la frecuencia en
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la microbalanza de cristal de cuarzo decrece con el
aumento de las concentraciones de las soluciones
salinas, puesto que hay mds cantidad de soluto
(20} 21]).

1000

observada
estimada

Diferencia de frecuencia (Hz)

o Lt L L L L i I | L .
0,005 0,01 0,015 0,02 0,025 0,03 0,035 0,04 0,045 0,05
Concentracién % Nacl

Figura 6: Diferencia de la frecuencia Vs
concentracion de las soluciones de NaCl, con un
volumen de muestra de 20 uLL a un tiempo de 5
minutos

Cabe sefialar que cuando un cristal se coloca
en contacto con una solucidn, la frecuencia de
oscilacion depende del solvente utilizado. Es
importante determinar que otros factores afectan
esta frecuencia para entender el mecanismo de
oscilacién del cristal y su potencial desarrollo como
sensor. Los cambios de frecuencia resonante en
estos dispositivos, no son solo debidos a la adicion
de materia, sino que también estdn generados por
cambios viscoeldsticos que afectan todo el sistema.
Al poner en contacto la superficie del cristal
piezoeléctrico con una solucién, los cambios de
frecuencia resonante dependen de cambios en la
densidad, viscosidad y conductividad especifica
de la solucién [18]]. Lo anteriormente expuesto
explica la desviacion de la linealidad de algunos
valores o medidas en las curvas de calibracion.
En la presente investigacion se observa como la
concentracion de 0,100 % m/v de NaCl no obedece
al comportamiento esperado para formar parte del
rango lineal; también hay que recordar que la
linealidad depende del cumplimiento de la Ley de
Beer para soluciones muy diluidas [22,23]]; ademas
que los sensores piezoeléctricos son dispositivos
disenados para medir cantidades muy pequenas de
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masa, capaz de registrar valores alrededor de 1 pg
0 10712 g [18].

La Tabla [ agrupa los pardmetros de calidad
que definen la precision del sistema disefiado.
El coeficiente de regresién y el R? indican que
existe una alta correlacion entre los valores de
los patrones de las soluciones salinas con los AF
correspondientes. Los valores correspondientes
a las desviaciones estdndar (absoluta, relativa y
media), coeficiente de variaciébn y varianza se
encuentran en el orden de los decimales, lo cual
indican que son minimas las variaciones entre
las medidas [24]. De acuerdo con los resultados
el disefio instrumental basado en detecciéon
piezoeléctrica presenta una alta precision. El
manejo estadistico de los resultados se realizé
mediante Gnu Regression and Time-series Library,
Gretl.

Tabla 4: Pardmetros de calidad del sistema de
respuesta rapida basado en deteccion piezoeléctrica

Parametro Resultado
Ecuacion de la recta AF = 518 + 8,790 x 103
estimada para n=12 (% m/v)

Coeficiente de regresion R 0,9219
R? 84,9907
Media 0,0225
Desviacion 0,0183
estandar absoluta
Desviacion estandar 0,8124
relativa (RSD)
Desviacion estandar 0,0053
de la media (Sm)
Coeficiente de 0,8124
variacién (CV).
Varianza 0,0003
Sensibilidad (m ) 8,790 x 103
Sensibilidad analitica 50,4343
(y = m/Sy)
Rango lineal (0,005 - 0,05) % m/v NaCl

d) Sensibilidad del sensor piezoeléctrico

De acuerdo al resultado de la sensibilidad
mostrado en la Tablafd] para el sistema de deteccién
piezoeléctrica estudiado, cabe destacar que se trata
de un disefio de medida de alta sensibilidad.

También se observé un valor alto de la
sensibilidad analitica, pardmetro que relaciona
las concentraciones de los patrones de medida
y se mantiene constante ante las variaciones
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de la variable dependiente referente a los AF
de frecuencia. Para realizar el estudio de la
sensibilidad del sensor piezoeléctrico del sistema
de medida utilizado, se hace uso de la grafica de
la Figura [6] ya que la pendiente de la recta es una
medida de la sensibilidad del método estudiado. El
pardmetro establece que la sensibilidad es mayor a
medida que se observe mayor elevacion en la linea
de tendencia de la curva. Ademas, si el coeficiente
de variacion es menor al 5 % mayor es la linealidad
de la misma [24, 25, 26]].

En caso de una masa baja y ausencia de
cambios de frecuencia no relacionados con
la masa, la grifica de -calibraciéon intrinseca
es lineal, Af = —Cf(Am/A). La pendiente del
gréfico, es decir, el cambio de frecuencia medido
por cambio de masa unitario, Af/Am, representa
la sensibilidad de masa integral, C f, normalmente,
expresada en Hz cm?ng~!. La sensibilidad de masa
diferencial, cf = df /dm, describe el cambio de
frecuencia debido a un cambio de masa local,
m, en el area acusticamente activa, A, del cristal
de cuarzo. La sensibilidad diferencial de la masa
varia en esta drea. La sensibilidad integral de la
masa se define por la integral de la sensibilidad
diferencial de la masa sobre el drea acusticamente
activa [24, 26].

Cuando se utilizan sensores de masa es preciso
establecer cudl es la frecuencia de resonancia mas
conveniente, y por tanto estudiar que cristal y que
circuito es el mas adecuado. La sensibilidad es
inversamente proporcional al didmetro y al espesor
del cristal. Se pueden mejorar la sensibilidad
y los limites de deteccion utilizando cristales
con mayores frecuencias resonantes, aunque la
fabricacion y el manejo de tales dispositivos se
complican notablemente, ya que para frecuencias
mayores a 15 MHz las ldminas circulares
resultan excesivamente delgadas. Los cristales mas
comunmente empleados son los de corte AT entre
9 -12 MHz.

4. Conclusiones

El desarrollo instrumental realizado basado
en deteccion piezoeléctrica permitié obtener
una respuesta de medida en forma rédpida y
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a tiempo real con resultados satisfactorios de
precision y sensibilidad. Su disefio sencillo y
de facil construcciéon permite su aplicacién a
diversas dreas tales como medicina, biologia,
procesos industriales, agroindustriales, control
de la contaminacion, entre otras. El principio
de la determinacién se fundamenta en una
microgravimetria que se alcanza mediante el uso de
una microbalaza de cristal de cuarzo representada
por un sensor piezoeléctrico en este caso con una
frecuencia de corte de 10 Mhz.
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